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Abstract 



Coupling by a novel procedure of 2-amino-8-hydroxy aaphth alene-6'Sulfonic acid fl) [90-51-7) with diazotized 
Nl-methyl-Nl-phenyl-o-aminobenzcnesulfonamide (U) [33224-10-1] or 

Nl-ethyl-Nl-phenyl-o-aminobenzenesulfonanilde [81-10-7] gave nearly salt-free red dyes III R^Ut [72616-64-9] or R 
s= Et r70865:-3Q-4 1. Thus molten II 26-2 was stirred into 30^ HCI soln. 127 parts and the soln, was stirred wTlh CUuUiig U> 
obtain a suspensioiirof ILHCL The suspension was cooled to 0-5**, NaN02 was added and the obtained diazpnium 
chloride of II was reacted with 1 23.9 g in presence of Na2C03 8 wt. parts. Dye 111 (R = Me) was salted out with NaCI and 
purified by redissoln, in hot water contg. Na2C03. Cooling gave the dye paste contg. <2% NaCL 




S03lto xzx 



PQLSKA 
RZECZPOSPOIITA 
LUDOWA 



URZP 
PAT EH TO WY 
PRL 



OPIS PAT EN TO WY 
PATENTU TYMCZASOWEGO 



Patent tymczasowy dodatkowy 
do patentu nr 



Zgtdszono: 



Pierwszenstwo: 



16.02.77 (P, 196067) 



Zgloszenie ogloszono: 16.01.78 

Opis patentowy opublikowano: 31.03.1979 



101484 



Int. CP. C09B 29/00 



Twdrcy wynalazku: Barbara Luczak, Jerzy Walens 

Uprawniony z patentu tymczasowego: Q^odek Badawczo-Rozwojpwy 

Przemyslu Barwnikdw „Organika", 2^ieiz (Pokka) 



Spos6b otrzymywania czerwohych barwnikdw monoaaeowych 



Przedmiotem v^nalazku jest sposob otrzymywania czerwonych barwnikdw monoazowych oogdlnym 
wzorze przedstawionyin na rysunku, w ktdryni X ozi^acza grup^ metylowj^ lub grup^ etylow^. 
/ Znany sposob otizymywania tego typu barwnikow polega na bezposrednim dwiiazowaniuN-alkilpanir 
lidu kwasu ortanilowego wroztworze lub wza\yiesinie wkwainym ^odowisku wodnym i sprzf ganiu z roztwo- 
rem kwasu 2-amino-8-naftoio- 6-sulfonowego w ^odowisku kwasu oc^owegq wobecnp^d ocU^^ sodowego; 
Wytworzpne wpowyzszy spps6b barwniki zawieraj^ tak duze ilo^i- zanieczyszczeA ix>wstaj^^ wwyniku 
reakcji ubpcznych przebi^aj^cych podczas prpcesu sprz^gania, ie praktycznie nie iiadajn si^ one do siosowania 
bez dpdatkowegp procesu oczyszczania. Oczyszczanie to polega na irozpuszczeniu gotowych barwnilcdw po 
procesie ich syntezy w wodzie i ponownym wytr^ceniu z roztworu przez dodaiue chlorku sodowego, Taki 8pps<Sb 
post^powania powoduj6 jednak znaczne zanieczyszqseoie barwnikdw chlorkiem sodowym. kt6rego obecno§<5 
powoduje pogorszenie rozpuszczalno^ w wodzie prodiiktu finalnego i uniembiliwia sporauidzanie z tych barwni? 
kdw stf zonych plynnych preparatdw barwi^cych. 

Sposobem wedltug wynalazku N^ilkiloanilid kwasu ortanilowego stapia si^ i p}ynn% mas^ wylewa sif do 
st^zonego kwasu solnego^ po czym wytr^iiy wpostaci chlorowodorku anilid poddaje si^ dwuazpwaniu* 
Otrzymany zwi^zek dwuazoniowy sprz^ga si^ kwasem 2-amino-8' naftolo-6- sulfonowyih w obecnoft;] chlorku 
sodowego w srodowisku wodnym o wartolci pH 1. Wyodr^bniony ze ^rodowiska reakcji barwnik, rozpuszcza sif 
w wodzie w temperaturze 4Q -SO^C z dodutkiem w^glanu sodowego przy pH okolo 7 i wytr%ca z lizyskanego 
roztworu dzialaniem w^glanu sodowego, Wydzielony wpostaci plynnej iywicy barwnik oddziela si^ od 
roztworu macierziystego, ponownie rozpuszcza w wodzie z dodatkiem irodka przeciwpylnego i suszy w su^zarni 
rozpylowej lub przeprowadza w postac st^ioncgo plynnego preparatu barwi^cego, dodajqc niejonowe §rodki 
powierzchniowoczynne, korzystnie etery poligHkolowe, tr6jetanoloamin^, s61 kuchenn^ iwodf. Otrzymane 
sposobem wedlug wynalazku barwniki chatakteryzuj^ si^ dobr 4 rozpuszczalnoiSci^ w wodzie, wynosz^c^ 150g/i, 
a wskutek praktycznie calkowitego usuni^cia soli nieorganicznych i barwnych zantcczyszczeii z masy produktu 
koncowego stanowtq wartosciowy produkt do zabarwienia na kok)r czerwony wldkicn welnianych i poliamido- 
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wych. Barwniki przeprowadzone w postad stf zonego ptynnego preparatu barwiqcego posiadaj^ wysok^ konce.n- 
tracjf i nie sedymentujq wczasie przechowywania. 

Wynalazek ilustruj^ nast^pujqce przyktady, wktorych czfsci iprocenty oznaczaj^ czfsci iprocenty 
wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza: 

Przykiad 1. 26,2 cz§§ci 100% N-metyloanilidu kwasu ortanilowego stapia si§ w temperaturze okolo 
60° do konsystencji pJynnej ipodczas mieszania wylewa sif do 127 cz^&a 30% roztworu kwasu solnego. 
Uzyskany klarowny roztwdr miesza sif do wytr^cenia zawiesiny chlorowodorku N-metyloanilidu kwasu 
ortanilowego, po czym chtodzi si^ do temperatury 0—5° przez dodanie do niej 180 cz^^ci lodu, dwuazuje za 
pomoc^ 6,9 czf ^ci azotynu sodowego w postaci 30% wodnego roztworu i poddaje uzyskanq^ mas^ filtrowaniu. 
Otrzymany roztw6r zwiqzku dwuazoniowego chlodzi si$ lodem do temperatury 0—5° i wkrapla do niego roztwdr 
skladnika biernego otrzymany przez rozpuszczenie 23,9 cz^^ci Kwasu 2-amino-8- naftolo-6- sulfonowego w 66 
cz^iciach wody z dodatkiem 8 cz§^ci w^glanu sodowego. Po wkropleniu roztworu skladnika biernego dpdaje si^ 
do powstalej zawiesiny 88 cz^sd chlorku sodowego, co stanowi 10% w stosunku do obj^to^d masy reakcyjnej 
idalej kontynuuje mieszanie wci^gu 6-8 godzih, po czym uzyskany zawiesiny filtruje si?. Wydzielpny Qsad 
barWnika po odfiltrowaniu rozpuszcza si? w720 cz^^ach wody z dodatkiem 7,2 czf tei wfglanu sodowego 
iogrzewa do temperatury okolo 60°. Z uzyskanego klarownego roztworu wydziela si?'barwnik przez szybkie 
dodanie 14,4 czf^i w^glanu sodowego. Zawiesin? chlodzi si? przeponowo do temperatury okolo 30°, 
a wydzielony w postaci plynnej iywicy barwnik oddziela si? od roztworu. Otrzymuje si? okolo 150 cz?sci i>asty. . 
bar wnika zawieraj^cej 2% chlorku sodowego. 

P r z y k 1 a d II. Piost?puj^c sposobem opisanym w przykladzie J, stbsuje si? zamiast 26,2 cz?^ci 
N-metyloanilidu kwasu ortanilowego, 27,6 cz?|d N-etytoanilidu kwasii ortaiiilowegp. Qtrzymuje si? 155 cz?5ci 
pasty barwnika zawierajqcej 2% chlorku sodow^o". 

Przyklad III. Past? barwnika otrzymany sposobem opisanym w przykladzie I, rozpuszcza si? w 460 
cz?^ciach wody w temperaturze okolo 60°; z dodatkiem 0,5% w stosunku do ilpiSd suchego barwnika ^odka 
przedwpylnego Olanu G po czym chlodzi si? ptrzymany roztw6: do tempeiatiuy okplo 30° i iuszy w suszarni 
rozpylowej. * . 

Przyklad IV. Do 7,8 cz?^i barwnika w postaci iywicy o zawarto^ci 46% suchej substancji, otrzyma- 
nego sposobem opisanym w przykladzie I dodaje si?: ip4 cz?^ glikolu polioksyetylowanego CPoUHol 400), 
0,26 cz?sd tr6jetanplpaminy, 0,26 cz?5ci soli kiichennej i 037 cz?&i wody. Calold hompg^nizuje si? w ci^ 1 
godziny, po czym miis? ogrzewa si? do temperatury 55— 60° i hompgenlzuje dafej l.gpdzin?. Otrzymi^je si?:12,7 
cz?ici plynnego preparatu ozawartosd 27,5% barwnika. ikojilcentracji 200/100 w stpsunku do bairwiiika 
w postaci proszku. 

Zastrzezenie patent owe 

Sposdb otrzymywania czerwonych barwnikdw inpnoazowych na drodze dwiiazpwania N^aflcilbahi^ 
kwasu ortanilowego i sprz?gania uzyskanych zwi^zk6w dwuazonipwych z kwasem 2-aininp^- naftplo-^ sulfpnp- 
wym, z n a m i e n n y t y m, 2e N-alkiloanilid kwasu ortanOow^o stapia si? do konsystencji plyimej, wylewa 
stopion^ mas? do st?zonego kwasu solnego, a wjrtr^cony w postaci chlorpwpdprku anilid po4daje dwuazpwaniUi 
nast?pnie prowadzi proces sprz?gania z wymienionym wyzej skladiiikiem biernym w pbecnp^d cWprku sodowe- 
go, po czym wyodr?bniony ze srodowiska reakcji barwnik rozpuszcM si? w wodzie w temperaturze 40-t80°C 
z dodatkiem w?glanu sodowego w §rodpwisku o warto^ pH okolo 7 i.wytr^ca z uzys^nc^o roztwpfu dzialar 
liiem w?glanu sodowego, wydziela i rozpuszcza ponownie w wodzie z dodatkiem ^odka przedwpylnego, pp 
czym suszy si? w suszarni rozpylowej lub przeprowadza wppstac plynu przez dodanie niejpriowegp $rodka 
powierzchniowoczynnegp, korzystnie eteru poliglikolowego, trdjetanoloaminy, soli kuchennej i wody. 
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